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Beschreibung 

Kupfer(II)-hydroxid-phosphat, das in der Literatur 
auch als basisches Kupferphosphat bezeichnet wird, 
wird als Additiv zu Kunststoffen zu verschiedenen 5 
Zwecken verwendet. Beispielsweise wird es gemaB den 
deutschen Offenlegungsschriften Nr. 3 917 294 und 4 
136 994 Kunststoffen zugemischt, um sie mittels Laser- 
strahlen beschriftbar zu machen. 

Das bekannte Verfahren zur Herstellung von Kup- 10 
fer(II)-hydroxid-phosphat besteht darin, daB man basi- 
sches Kupfercarbonat in waBriger Dispersion mit min- 
destens stochiometrischen Mengen Phosphorsaure bei 
Temperaturen unterhalb 70° C behandelt, die entstande- 
ne Reaktionsmischung im gleichen Temperaturbereich 15 
mechanisch weiterbewegt, dann kurzzeitig auf Siede- 
temperatur erhitzt und schlieBlich das Kupfer(II)-hydro- 
xid-phosphat abtrennt. Dieses Verfahren ist in der deut- 
schen Offenlegungsschrift 3 342 292 beschrieben. Es hat 
verschiedene Nachteile. Die Reaktionszeiten sind ex- 20 
trem lang, bis zu 12 h, was bei der Gewinnung in groB- 
technischem MaBstab auBerst unerwiinscht ist. AuBer- 
dem wird im Verfahren CO2 entwickeit, das zu Schaum- 
problemen und Problemen der Arbeitssicherheit fiihrt. 

Als Pigment fur Kunststoffe soli das Kupfer(II)-hy- 25 
droxid-phosphat eine moglichst helle, hellgrune Farbe 
besitzen. Diese Farbe soil reproduzierbar sein, um stets 
gleichbleibende Qualitat der Endprodukte zu erzielen. 
Das in der DE-OS 33 42 292 beschriebene Herstellungs- 
verfahren fiihrt jedoch nicht immer zu der erwunschten 30 
hellen Farbe, und der Farbton zeigt starke Abweichun- 
gen in Abhangigkeit von geringen Abweichungen der 
Rohstoffqualitat. Hinzu kommt, daB unvollstandige Um- 
setzung die Endfarbe stort. 

Die der Erfindung zugrundeliegende Aufgabe besteht 35 
daher darin, Kupfer(II)-hydroxid-phosphat nach einem 
weniger aufwendigen Verfahren mit guter Reproduzier- 
barkeit der Produktfarbe und mit moglichst heller Pro- 
duktfarbe zu bekommen. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren zur Herstellung 40 
von Kupfer(II)-hydroxid-phosphat durch Umsetzung ei- 
ner waBrigen Dispersion einer Kupfer(II)-Verbindung 
mit einer mindestens stochiometrischen Menge 
Phosphorsaure und Gewinnung des Produktes aus dem 
Reaktionsgemisch ist dadurch gekennzeichnet, daB man 45 
als Kupfer(II)-Verbindung Kupfer(II)-hydroxid verwen- 
det. 

Oberraschenderweise kann durch Verwendung die- 
ser Kupferverbindung die Reaktionszeit sehr erheblich, 
namlich im Regelfall auf unter 2 h, verkiirzt werden, was 50 
in groBtechnischem MaBstab das Verfahren wesentlich 
verbilligt und vereinfacht. Oberraschend ist auch, daB 
im Gegensatz zum Verfahren der DE-OS 33 42 292 die 
Endfarbe des Produktes bei Schwankungen der Roh- 
stoffqualitat kaum verandert ist und daB die erwiinschte 55 
hellgrune Endfarbe erhalten wird. Hinzu kommt, daB 
man mit dem erfindungsgemaBen Verfahren eine voll- 
standige Umsetzung gewahrleistet, eine (Xb-Entwick- 
lung vermeidet und einen billigeren Rohstoff als in dem 
bekannten Verfahren verwendet Die meisten dieser 60 
Vorteile waren im Hinblick auf den Stand der Technik 
nicht naheliegend. 

Gewohnlich wird bei dem erfindungsgemaBen Ver- 
fahren das Kupferhydroxid in waBriger Dispersion vor- 
gelegt, und die Phosphorsaure wird dieser waBrigen Di- 65 
spersion zweckmaBig in kleinen Mengen nach und nach, 
beispielsweise durch Zutropfen, zugesetzt. Giinstiger- 
weise arbeitet man mit einem PhosphorsaureuberschuB 
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beispielsweise von 5 Masse-% oder mehr. Die 
Phosphorsaure kann in beliebiger Konzentration ver- 
wendet werden. ZweckmaBig verwendet man hochkon- 
zentrierte Saure, wie die handelsubliche 75 %ige 
Phosphorsaure, um groBe Volumina zu vermeiden. 

Das Reaktionsgemisch wird zweckmaBig eine be- 
stimmte Zeit, gunstigerweise V2 bis 1 V2 h, zum Sieden 
erhitzt. Besonders giinstig ist es, wenn man in zwei Tem- 
peraturstufen arbeitet, d. h. zunachst eine Zeitlang, wie 
V2 bis 1 l A h, auf eine Temperatur von 20 bis 80, insbe- 
sondere im Bereich von 50° C erwarmt und anschlieBend 
das Reaktionsgemisch, wie oben erwahnt, einige Zeit, 
wie y 2 bis 1 V2 h, auf Siedetemperatur erhitzt. Gegebe- 
nenfalls kann es in dieser Stufe ausreichen, auf 80 bis 
100°Czu erwarmen. 

AnschlieBend an die Umsetzung, fur die gewohnlich 
hochstens 2 h ausreichen, wird das Verfahrensprodukt 
auf eine Temperatur unter 30° C abgekuhlt, auf ein Fil- 
ter, wie eine Membranfilterpresse, gegeben, kurz nach- 
gewaschen, abgepreBt und trockengeblasen. Sodann 
wird zweckmaBig auf einen Gluhverlust von weniger als 
6% getrocknet und das Produkt vermahlen, so daB 50% 
eine TeilchengroBe kleiner als 10 u.m haben. 

Beispiel 

200 kg Kupfer(II)-hydroxid werden in 4,5 m 3 Lei- 
tungswasser dispergiert. Die Farbe des Kupferhydro- 
xids ist hellblau bis graugriin. Diese waBrige Dispersion 
wird vorgelegt zu ihr werden nach und nach 160 kg 
85%ige Phosphorsaure zugegeben. Das Reaktionsge- 
misch wird etwa 1 h bei 49 bis 51° C stehengelassen und 
dann 1 h zum Sieden erhitzt. In dieser Zeit findet eine 
volistandige Umsetzung und ein Farbwechsel nach hell- 
grun statt. 

Dann laBt man das Reaktionsgemisch auf weniger als 
30° C abkiihlen und gibt es auf eine Membranfilterpres- 
se. Der Filterkuchen wird kurz nachgewaschen, abge- 
preBt und trockengeblasen. Sodann wird bis zu einem 
Gluhverlust von weniger als 6% getrocknet und derart 
vermahlen, daB 50% eine TeilchengroBe von weniger 
als 10 urn haben. Die Endfarbe des Produktes ist sehr 
hell und von Ansatz zu Ansatz selbst bei Schwankungen 
der Rohstoffqualitat gleich bleibend reproduzierbar. 
Das Produkt eignet sich gut als Pigment fur Kunststoffe, 
wie beispielsweise zur Beschriftung mit Laserstrahlen 
gemaB der DE-OS 39 17 294. 

Patentanspriiche 

1. Verfahren zur Herstellung von Kupfer(II)-hydro- 
xid-phosphat durch Umsetzung einer waBrigen Di- 
spersion einer Kupfer(II)-Verbindung mit einer 
mindestens stochiometrischen Menge Phosphor- 
saure und Gewinnung des Produktes aus dem Re- 
aktionsgemisch, dadurch gekennzeichnet, daB 
man als Kupfer(II)-Verbindung Kupfer(II)-hydro- 
xid verwendet. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man einen stochiometrischen Ober- 
schuB der Phosphorsaure verwendet. 

3. Verfahren nach einem der Anspruche 1 und 2, 
dadurch gekennzeichnet, daB man die Umsetzung 
wahrend hochstens 4 h, vorzugsweise hochstens 2 h 
durchfuhrt. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet, daB man wahrend der 
Umsetzung das Reaktionsgemisch auf 80 bis 100°C, 
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vorzugsweise zum Sieden erhitzt. 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man vor dem Erhitzen auf 90 bis 
100°C eine Zeitlang bei 20 bis 80° C, vorzugsweise 
im Bereich von 50° C umsetzt. 5 

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, 
dadurch gekennzeichnet, daB man das Produkt 
nach der Gewinnung aus dem Reaktionsgemisch 
trocknet und so zerkleinert, daB 50% der Teilchen 
eine GroBe kleiner als 1 0 urn haben. 10 
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